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摘 要 RRS AM ALNI 薄膜 作为 鲜 料 的 方法 ,研究 了 溅 射 Al 对 SisN 的 润 湿 作 用 ， 实 现 了 铅 基 薄 膜 鲜 料 对 Si Na 陶瓷 的 直接 针 爆 。 结 果 表 
明 , AL 直接 溅 射 在 SiN, 表面 所 获得 的 各 针 焊 接头 针 颖 致密 饱满 , 与 陶瓷 形成 无 反应 过 渡 层 的 良好 冶金 结合 , 纯 Al 钙 焊 接头 的 剪 切 强度 为 106 MPa, 
Al-1.0%Ni 亚 共 蝇 针 焊接 头 的 强度 提高 到 148 MPa，Al-3.0%Ni 接头 的 强度 因 钙 颖 形成 共 晶 组 织 而 略 有 降低 ， 为 132 MPa， 这 些 接头 的 前 切断 裂 均 产 
ETHAZI. KAARI Ni 薄膜 作为 底层 的 Al-1.0%Ni 薄膜 针 料 进行 了 对 比 ， 这 种 针 料 得 到 的 针 焊 接头 断裂 产生 于 针 颖 与 陶瓷 的 界面 ， 强 度 也 
仅 为 81 MPa。 这 一 比较 表明 高 能 量 溅 射 Al 粒子 直接 撞击 对 SisN4 具有 “ 润 湿 ”作用 ， 使 得 Al 和 ALNI 合金 薄膜 熔化 后 即 可 实现 对 SisN4 ITE. 
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ABSTRACT In the present technology, the brazing of Si3N4 needs a reactive transition layers to resolve the 
non-wetting problem of usual metal fillers. Aluminum could wet Si3N4 without reaction but the brazing is very 
difficult due to wetting temperature above 1000 'C. In this work, the wetting effect of sputtered Al films on Si3N4 
and its physics essence were revealed. Based on this, the brazing of Si3N4 ceramic with Al or Al-Ni film fillers 
was realized near their melting temperature. The results showed that the seams of brazing joints with direct 
sputtered Al on Si3N, film were well-stacked and less defects, and well metallurgically bonded to ceramic without 
reactive transition layers. The shear strength of pure AI/Si4N, joint reached 106 MPa. The strength increased to 
148 MPa with adding 1.096Ni into film filler due hypoeutectic structure in the seam. With further increasing Ni 
content to 3.046, the eutectic structure of the seam slightly decreased the strength of joint to 132 MPa. These joints 
above all fractured in joint seams. Moreover, the A1-1.096Ni film filler first sputtered Ni layer was compared. Its 
brazing joint fractured at the interface between seam and ceramic and the shear strength decreased to only 81 MPa. 


This comparsion revealed the “wetting” effect of the bombardment of energetic sputtered AI particles. This effect 
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still existed after filler melting and the direct brazing of Si4N4 ceramic without reactive transition layers was 


realized. 
KEY WORDS SiN; ceramic, wetting, sputtered film, brazing 


作为 一 种 基本 的 物理 现象 ， 金 属 燃 液 对 陶瓷 的 润 湿 在 金属 基 复 合 材料 和 陶瓷 镍 焊 等 材料 制备 与 加 工 领 
域 有 着 广泛 的 应 用 。 作 为 陶瓷 与 陶瓷 之 间 和 陶瓷 与 金属 连接 的 最 主要 方式 ， 针 焊 的 实现 需要 熔融 的 金属 镍 
料 能 够 润 湿 陶 盗 ， 然 而 绝 大 多 数 金 属 都 很 难 润 湿 包括 SiN, 在 内 的 各 种 陶瓷 ， 目 前 主要 采用 了 在 陶瓷 表 面 
烧结 或 镀 覆 含 Ti、V、Nb 等 活性 元 素 金属 层 的 陶瓷 表 面 金属 化 方法 上 1， 以 及 直接 在 钙 料 中 加 入 活性 金属 
元 素 的 活性 钙 料 钙 焊 法 广 9， 通 过 在 陶瓷 表面 形成 可 被 狼 料 润 湿 的 反应 过 渡 层 而 实现 镍 焊 连 接 。 而 反应 过 
渡 层 的 存在 不 但 降低 了 镍 焊接 头 的 强度 ， 也 降低 了 接头 的 热 疫 劳 和 导热 率 等 使 用 性 能 。 

Al 5E Ni. Cu. Ag 等 常 作为 针 料 主要 组 分 的 金属 一 样 具 有 fec 结构 ， 易 于 形变 有 利于 缓解 陶瓷 儿 焊 接 
头 的 内 应 力 并 提高 疲劳 性 能 ,Al 及 铝 合金 相对 低 的 熔化 温度 也 有 利于 补充 其 它 金 属 基 针 料 缺 少 600~700 "C 
针 焊 温度 的 不 足 。 更 为 重要 的 是 ， 与 常用 Ni、Cu、Asg 等 为 基 的 钙 料 不 能 润 湿 陶 瓷 不 同 ，Al 和 铝 合金 熔 液 
可 以 通过 进一步 提高 温度 而 润 湿 一 些 陶 资 ， 如 AlO3(>850 CI、AINC850 CHA, TiO1210 'CP5, 
SisN4(>1000 “C0 等 。 利用 这 一 特点 ，Naka 等 0 采用 Al-Si 合金 作为 针 料 ， 通 过 在 1100'C 的 高 温 长 时 间 保 
温 (1 h) 实 现 了 对 SiN, 陶瓷 的 润 湿 和 钙 焊 ， 并 获得 130 MPa 的 高 前 切 强度 。 但 是 ， 这 一 高 于 ALSi 合金 熔化 
温度 ( 约 600 'C)500 的 针 焊 温度 和 长 达 1 h 的 保温 时 间 不 但 复杂 了 镍 焊 过 程 ， 也 有 可 能 带 来 包括 损害 接 
头 性 能 的 不 利 结果 ， 这 一 方法 并 没有 得 到 工业 应 用 ， 而 降低 镍 焊 温 度 的 关键 就 在 于 需 实 现 Al 及 铝 合金 在 
熔点 附近 对 SiN4 的 润 湿 。 

最 近 , 本 课题 组 采用 在 ADOS? ANOR MIRAR Al 和 Al-Cu 合金 薄膜 作为 针 料 ,成功 地 实现 了 
对 这 2 种 陶瓷 在 较 低 温度 (600~700 'C) 下 的 直接 钙 焊 ， 并 获得 了 约 160 MPa 的 接头 剪 切 强度 。 本 工作 研究 
了 溅 射 Al 对 SisN4 陶瓷 润 湿性 的 改善 和 Al 及 Al-Ni 合金 薄膜 对 Si3N4 镍 焊 。 


1 实验 方法 


实验 选用 了 高 纯度 的 SaN4 陶瓷 基 片 ， 基 片 经 1 um 金刚 石 研磨 膏 抛 光 并 在 丙酮 溶液 中 超声 清洗 后 装 入 
ANELVASPC-350 多 部 磁 控 溅 射 仪 真空 室内 的 基 片 架 上 。 真 空 室 背 底 真 空 优 于 4X10”Pa 后 ， 对 基 片 进行 
400 'C、30 min 的 高 温 烘 烧 以 去 除 陶 次 基 片 上 吸附 的 气体 和 杂质 , 待 基 片 温度 低 于 200 CC 后 对 真空 室 充 入 
纯度 为 99.999% 的 Ar 气 ,并 保持 其 压强 为 0.6 Pa。 直 径 76 mm 的 AIL SE (纯度 99.9996) FI Ni 4E. (2i EE 99.99%) 
分 别 由 直流 阴极 和 射频 阴极 控制 。 溅 射 沉积 作为 钙 料 的 Al 和 AT-Ni 薄膜 时 ,首先 在 SiN, 表面 沉积 约 7 um 
厚 的 Al 薄膜 ， 然后 在 Al 薄膜 表面 沉积 了 50 和 150 nm 2 种 厚度 的 薄 Ni 层 ， 很 薄 的 Ni 层 可 以 起 到 防止 Al 
薄膜 氧化 的 作用 ， 熔 化 后 还 可 作为 铝 基 镍 料 的 合金 组 分 ， 根 据 Al 膜 和 Ni 膜 的 厚度 比 可 计算 得 到 这 2 种 
ALNi 合金 薄膜 钙 料 熔化 后 的 Ni 含量 分 别 为 1.0% 和 3.0%( 原 子 分 数 )， 分 别 为 亚 共 晶 和 共 唱 组 织 的 成 分 。 

SiN, 陶瓷 的 Al 镍 焊 采 用 真空 镍 焊 方 式 : 将 2 个 已 镀 AL-Ni 薄膜 的 陶瓷 基 片 以 薄膜 面相 对 紧 贴 平 放 于 真 
空 炉 中 ， 在 陶瓷 片上 放置 小 重 物 对 样品 进行 固定 并 施加 压力 ， 真 空 度 达到 0.1 Pa 后 ， 对 试 样 进行 680 "C. 
10 min 的 钙 焊 ， 钙 焊 完 成 后 试 样 随 炉 冷 却 。 

采用 SJX-200 型 电子 拉 伸 试验 机 测试 镍 焊接 头 的 剪 切 强度 , 接头 剪 切 面 的 尺寸 为 3 mmX2 mm, 各 接头 
的 剪 切 强 度 都 为 10 个 以 上 试 样 的 测量 平均 值 。 分 别 采 用 S-3400N 扫描 电子 显微镜 (SEM) 及 其 附属 的 
Apolloxp 型 能 谱 仪 EDS) 和 VHX-1000 高 景深 光学 显微镜 (OM) 观 察 了 钙 焊 接头 的 组 织 、 元 素 分 布 和 断口 的 
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2 实验 结果 

2.1 FE 

RIRE TARKADE NI S ER REPE R EAA SiN, PE ET ER B3 E] 83 V7] o BE» RP Ai ASN, 
接头 的 剪 切 强 度 已 达到 106 MPa， 加 入 1.0%Ni 使 鲜 颖 形成 AL-Ni 亚 共 晶 组 织 后 接头 的 剪 切 强度 可 提高 到 
148 MPa， 进 一 步 增 加 钙 料 中 的 Ni 含量 至 3.0% 的 共 晶 成 分 后 ， 接 头 的 剪 切 强度 则 有 所 降低 ， 为 132 MPa. 
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LEA ACTA METALLURGICA SINICA 
X1 铝 基 薄膜 针 料 的 结构 、 成 分 及 SiNí TEES BEST BV] o JSE 
Table 1 Structures and compositions of Al-based filler films, 
and shear strength of brazing joints of Si3N4 
Sample No. Structure of film filler Ni/atomatic fraction Shear strength / MPa 
1 Si3N4/AIC/ um) = 106 
2 Si3N4/ AIC7 um)/N1(50 nm) 1.096 148 
3 Si3N4/ AIC7 umyNi(150 nm) 3.096 132 


由 图 1 钙 焊 接头 的 SEM 像 可 见 ， 各 接头 的 钙 透 率 很 高 ， 几 乎 达到 100% 的 针 透 ， 针 缝 致 客 饱 满 ， 并 在 
SiN, 的 界面 上 形成 了 良好 的 冶金 结合 ,图 1a 接头 的 钙 颖 为 纯 AT, 加 入 1.0%Ni 后 钙 颖 中 出 现 了 浅 色 的 ANi 


金属 间 化 合 物 ， 表 明 钙 颖 为 Al 和 ALHALNi 的 亚 


针 颖 已 主要 形成 Al+ALNi 的 共 品 组 织 。 


JERAR (B| lb)， 图 1c 显示 随 着 Ni 含量 增加 至 3.0%, 


图 1 不同 成 分 针 料 接头 焊 颖 的 SEM 像 


Fig.1 SEM images of brazing joints with fillers of pure Al (a) Al-1.096Ni (b) and Al-3.0%Ni (c) 


对 图 2 中 镍 焊接 头 剪 切断 裂 面 的 OM 像 观 察 发 现 ， 各 接头 的 断裂 均 产 生 于 针 缝 ， 表 明 镍 颖 与 SiN, 


面 的 强度 已 明显 高 于 针 缝 本身 。 纯 A1/SiaN4 接头 的 断裂 面 上 呈现 明显 的 悍 沟 状 形 貌 (图 2a) ， 这 种 形 貌 表明 


高 塑性 的 纯 Al 在 断裂 时 受到 了 乔 控 。 在 加 入 1.096Ni 形成 t 


的 Al 相形 成 的 旭 沟 状 形 貌 面积 明显 减少 ( 


图 2b)， 和 针 终 的 


H AI-Ni 亚 共 蝇 合 金针 颖 断裂 面 上 ， 由 强度 较 低 
固溶体 + 共 晶 两 相 结构 提高 了 接头 的 强度 。 在 图 


2c 中 ， 由 Al-3.0%Ni 共 晶 形成 的 针 颖 断裂 面 上 已 难 观 察 到 AT 相 受 刮 擦 形成 的 旭 沟 状 形 貌 ， 接 头 的 前 切 强 


度 因 针 缝 为 共 晶 组 织 而 略 有 降低 。 
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2 REPETIT ESK SIY O B] OM 像 


Fig.2 OM images of the shear fracture morphologies of brazing joints with fillers of pure Al (a) Al-1.096Ni (b) 


and AI-3.096Ni (c) 


2.2 润 湿 

基于 以 上 Al 和 ALNi 合金 薄膜 针 料 成 功 针 焊 SiNí 的 实验 结果 ， 可 以 认为 , 在 680 "CHEERS EE F 
化 的 薄膜 镍 料 已 经 润 湿 了 SIN. MEE. 但是， 已 有 的 研究 中 认为 ，Al 熔 液 只 有 在 1000 ‘CC 以 上 的 高 温 才 能 
够 对 ShN, 形成 润 湿 ， 为 此 做 了 如 下 的 对 比 实验 。 

选择 表 1 中 同样 含有 1.0%Ni 薄膜 的 样品 ( 即 样品 No.2) ， 通 过 改变 薄膜 的 沉积 顺序 获得 一 种 新 的 样品 
(样品 No.2b) 。 样 品 No.2b 的 结构 为 SaNWNi(50 nm)/A1(7 um), 即 在 SiN4 表面 首先 沉积 50 nm 的 Ni 层 后 ， 
再 沉积 7 um 的 Al 层 。 样品 No.2 和 样品 No.2b 的 薄膜 钙 料 熔化 后 都 为 含 1.0%Ni 的 铝 合金 ， 它 们 的 差别 仅 
在 于 : 样品 No.2 的 薄膜 镍 料 沉 积 时 ， 溅 射 的 Al 粒子 可 直接 撞击 SiN, 的 表面 ; 而 在 样品 No.2b rh, JJ] 
的 Al 粒子 则 因为 有 先 沉 积 Ni 层 的 遮挡 而 不 能 直接 撞击 到 Sia 的 表面 。 随 后 对 这 2 种 Ni 含量 相同 但 在 
SisNa 表面 沉积 薄膜 顺序 不 同 的 样品 进行 了 镍 焊 和 润 湿性 的 对 比 。 

在 以 前 述 相同 的 钙 焊 工艺 将 样品 No.2b 进行 针 焊 后 ， 所 得 接头 的 剪 切 强 度 为 81 MPa， 明 显 低 于 表 1 
中 所 列 同样 成 分 样品 No.2 接头 的 强度 (148 MPa)。 对 接头 断裂 面 的 观察 也 发 现 , 与 样品 No.2 所 获 接头 的 断 
裂 发 生 在 针 缝 金属 中 不 同 ， 样 品 No.2b 接头 的 断裂 发 生 在 针 缝 与 陶瓷 的 界面 (图 3) 。 这 一 结果 表明 ， 尽 管 
样品 No.2b 在 镀膜 过 程 中 已 经 去 除了 薄膜 铬 料 与 SiaN4 间 的 氧化 膜 而 使 它们 能 够 实现 钙 焊 连接 ， 但 由 于 溅 
射 的 Al ATRA EBORE SiN, 的 表面 ， 钙 料 熔化 后 不 能 润 湿 SsN4， 低 强度 的 界面 结合 显著 降低 了 接头 
的 剪 切 强度 。 


.2b) 所 获 接头 剪 切断 口 的 OM 像 


Fig.3 OM image of the fracture morphology of brazing joint with the structure of Si3NJ/Ni(50 nm)/AI(7 um)in 


Al-1.096Ni film filler(sample No.2b) 


步 对 样品 No.2 和 样品 No.2b 进行 了 薄膜 钙 料 熔化 后 的 润 湿 性 对 比 : 将 2 种 样品 在 真空 下 加 热 至 
680 CC， 薄膜 钙 料 熔化 为 合金 液 后 保温 10 min 随 炉 冷却 。 图 4 为 合金 在 SiN, 表面 凝固 后 的 OM 三 维 形 貌 
像 。 可 见 ， 在 Al 层 直 接 沉 积 于 SiN, 表面 上 的 样品 No.2 中 ， 虽 然 熔 液 有 聚集 的 趋势 ， 但 它们 仍然 完整 地 
履 盖 在 SiN, 的 表面 (图 4a) ;而 在 有 Ni 层 阻碍 的 样品 No.2b 表面 上 ，Al 熔 液 因 聚 集 产生 显著 的 起 伏 并 可 
见 暴露 出 的 陶瓷 基底 (图 4b) 。 这 一 对 比 也 表明 样品 No.2 上 的 ALNI 熔 液 已 经 润 湿 了 SiaN4， 而 样品 No.2b 
上 的 燃 液 却 未 能 润 湿 SiaN4。 

以 上 对 Al 层 直接 和 非 直接 沉积 于 ShN, 表面 的 2 种 薄膜 针 料 润 湿性 和 钙 焊 接头 的 对 比 实验 表明 ，Al 
熔 液 对 SisN4 的 润 湿 并 不 是 在 熔融 态 才 获得 的 ， 而 是 在 作为 钙 料 的 Al 薄膜 溅 射 沉 积 于 SiN, 表面 时 就 已 经 
实现 了 。 


图 4 2 种 薄膜 熔化 后 的 OM 三 维 形 貌 像 


Fig. 4 3D OM morphologies of two different films after melting 

(a) sample No.2 with the structure of Si3NJ/AI(7 um)/Ni(50 nm) 

(b) sample No.2b with the structure of Si3N/N1(50 nm)/AIC7 um) 
3 分析 讨论 


3.1 Al 液 对 SiN, 的 润 湿 
Al AWE SLN, 上 的 润 湿性 早期 就 已 有 过 许多 的 研究 0 0，Mouradoff 等 叹 的 研究 表明 ， 熔 化 后 的 
Al 液 不 能 直接 润 湿 SsNs, 润 湿 角 仅 为 150”~160”， 这 一 角度 在 1050 'C 以 下 几乎 不 随 温 度 的 提高 和 时 间 


PL 


的 延长 而 减 小 ,只 有 当 温 度 升 高 至 1050 后 润 湿 角 才 能 因 界 面 的 反应 而 逐步 减 小 至 90” 以下, 实现 润 湿 。 
张力 与 润 湿 角 (0) 关 系 的 Young's 方程 


在 固 、 液 、 气 三 相间 界 


中 ， 


Chinay i Ade HI 
ina AdE T 
C hinaAIVT FAI 


ACTA METALLURGICA SINICA 


对 于 给 定 的 体系 ， 其 中 国 / 气 相 界 


面 张力 (ysg) 和 液 / 气 相 界 面 张 力 (yig) 随 温度 的 提高 和 时 间 的 延长 可 能 会 有 一 定 的 改变 ， 但 不 显著 ， 而 固 / 液 


界面 张力 (ysi) 的 降低 才 是 


A 


[atm 


0 减 小 的 主要 原因 ， 而 这 种 降低 则 来 自 于 


/SiaNs 润 湿性 改变 的 机 


固 / 液 界面 结构 的 改变 。 体 系 温度 对 


BEI LE Zhang 等 中 采用 分 子 动力 学 方法 对 Al 在 ALO; 上 润 湿性 的 研究 结果 ， 


他 们 发 现 ，Al 液 温度 较 低 时 ， 熔 液 中 AT 原子 在 ALO 表面 的 吸附 为 存在 “间隙 ”的 物理 吸附 ， 只 有 温度 
提高 至 850 以 上 后 ，Al 原子 的 吸附 状态 才能 逐步 转变 为 具有 ALO 化 学 键 的 无 “ 间 际 ”化 学 吸附 ， 从 而 


ÑE Al XIMI ALO; 的 界面 张力 降低 并 实现 润 湿 。 由 此 可 见 , 只 有 Al 液 中 原子 的 动能 随 温度 的 上 升 而 提高 后 ， 
成 ALO 化 学 键 。 这 一 在 AVAl0; 体 系 中 的 机 制 也 因 类 似 的 润 
子 获得 了 足够 的 能 量 ， 它 们 才能 与 SaN4 


它们 才能 克服 能 笔 与 ALO 表面 的 O 原子 形 
行为 而 存在 于 AIMSisN4 体系 之 中 ， 即 Al 液 温 度 的 提高 使 Al 原 


es 


表面 的 N 原子 形成 低 界 面 张力 的 ALN 化 学 键 ， 


其 实 ，Al 原子 也 可 通过 其 它 的 方式 获得 
Al 粒子 (原子 、 离 子 或 它们 的 
甚至 比 在 此 温度 下 蒸发 的 Al 


Al 原子 所 具有 的 热 动 能 ， 


Iu 


品 No.2b 的 结果 也 表明 ， 
物理 的 吸附 。 
需要 特别 说 明 的 是 ， 


力 化 学 吸附 的 键 能 转变 ， 


日 此 所 形成 的 高 键 强 AlL-N 共 价 化 学 键 在 随后 的 AT 注 


AI Æ SiN, 表面 因 能 
采用 现 有 技术 对 其 进 


是 实现 润 湿 的 必要 条 件 。 
高 能 量 ， 本 工作 在 SiN, 表面 磁 控 溅 射 沉 积 Al 薄膜 时 ， 溅 射 
团 簇 ) 的 动能 可 高 达 10? eV 水 平 ， 这 一 能 量 水 平 不 但 远 高 于 1000 Ciit 
原子 所 具有 的 10! ev 能 量 水 平 还 高 一 个 数量 级 号。 
如 此 高 能 量 溅 射 Al 粒子 对 SiaN4 表面 的 冲击 作用 ， 为 A-N 化 学 键 的 形成 提供 了 足以 克服 能 垒 的 能 量 ， 而 
膜 加 热 燃 化 后 仍 能 继续 保持 , 使 Al 熔 液 和 SisN4 的 界 
面 始终 处 于 低 张力 状态 ， 从 而 实现 了 Al 液 在 熔点 附近 对 SiaN4 陶瓷 的 润 湿 与 针 焊 。 本 工作 对 比 实 验 中 的 样 


NA 


JS] Al 粒子 不 能 直接 撞击 SiN, 表面 时 ， 针 料 熔化 后 不 能 润 温 SisaN4， 仅 形成 


p n 


(或 温度 ) 升 高 发 生 的 从 高 界面 张力 的 物理 吸附 到 低 界 面 张 
直接 表征 是 极为 困难 的 ， 因 为 这 种 键 能 的 转变 仅 产 生 于 界 


加 | ade, 
c 


面 若 干 原 子 层 内 的 Al 原子 和 NN 原子 之 间 , 感 量 极 小 。 本 工作 采用 改变 膜 层 沉积 顺序 , 通过 对 比 润 湿 状 态 、 


儿 焊 接头 强度 和 断面 观察 所 获得 的 结果 揭示 了 
3.2 Al 液 氧化 膜 的 去 除 与 针 焊 


oy 


键 能 转变 的 存在 。 


与 Al 固体 表面 存在 氧化 膜 一 样 ，Al 炊 液 的 表面 也 存在 着 一 层 致密 坚固 的 ADOS 氧化 膜 ， 这 一 固态 的 


氧化 膜 熔 点 高 达 2050 'C 


, 


蒸气 对 它们 进行 还 原 。 


降低 至 900 CUF. 
日 基 钙 料 钙 焊 ) 技术 中 的 难点 , 现 有 的 真空 与 针 焊 中 ， 
”Pa 以 上 的 真空 度 外 , 还 需 利 用 Mg 


用 10 


其 化 学 稳定 性 也 极 高 ， 即 使 在 1000 C 的 高 温 下 ， 它 的 分 解 也 需要 氧 分 压 降低 
至 107" Pa 以 下 1。 这 一 难以 分 解 的 氧化 物 造 成 了 Al 液 在 陶瓷 表面 润 湿 | 
研究 “还 认为 ， 正 是 Al 液 表面 的 氧化 膜 阻碍 了 Al 液 对 SiN, 的 润 湿 ， 如 果 能 够 有 效 去 除 存在 于 Al 液 和 
SiaNs 之 间 的 氧化 膜 ， 则 实现 润 湿 的 温度 就 可 降低 ， 甚 至 可 
氧化 膜 的 存在 也 是 AT 针 焊 (包括 对 Al EEFE H 
为 了 去 除 Al 材 和 Al 液 表面 的 氧化 膜 并 防止 其 再 次 生成 ,除了 需 采 


— 


生 研 究 中 数据 报道 的 分 散 。 一 些 


本 研究 有 效 地 克服 了 Al0; 膜 对 针 爆 的 2 个 不 利 影响 : 在 铬 料 与 陶 资 的 界面 上 ， 由 于 采用 了 和 气相 沉积 


薄膜 的 方式 ， 界 面 上 已 经 不 存在 Al 的 氧 
实验 结果 还 表明 ， 即 使 溅 射 


阳 ， 所 得 到 的 针 焊 接头 界 


用 的 Al 膜 表 面 镀 履 Ni 层 的 方法 可 以 消除 其 的 不 利 影响 , 而 且 实验 表明 , 即使 不 在 AT 膜 表 面 镀 覆 Ni 层 ( 样 


化 膜 ， 熔化 后 的 Al 液 可 以 直接 接触 陶 效 实现 针 焊 。 样 品 No.2b 的 
Al 粒子 因 Ni 层 的 阻碍 不 能 直接 撞击 Si3Na 的 表面 ， 


日 由 于 没有 了 和 氧化 膜 的 阻 


— 


强度 也 可 高 达 81 MPa。 男 一 方面 ， 对 于 Al 薄膜 针 料 表面 的 氧化 膜 ， 实 验 所 采 


Mh No.1) ， 也 可 因 钙 焊 时 


对 真空 度 的 要 求 。 


由 以 上 实验 结果 和 讨论 分 


针 焊 。 基 于 本 工作 对 这 2 个 关键 问题 的 揭示 和 解决 ， 


UE 
料 的 熔化 而 破碎 并 分 散在 炊 液 中 ， 这 一 过 程 


陶瓷 表面 Al 膜 的 相对 放置 和 接触 ， 


使 得 处 于 其 间 的 氧化 膜 随 两 侧 Al AREF 
即使 在 0.1 Pa 的 较 低 真空 度 下 也 能 顺利 进行 ， 大 大 降低 了 镍 焊 


可见, 采用 溅 射 Al 及 ALNi 合金 薄膜 作为 针 料 不 仅仅 改变 了 针 料 的 添加 方 
Ao 更 解决 了 Al 对 SiN, 的 润 湿 和 去 除 氧化 膜 两 个 针 焊 中 的 关键 问题 , 实现 在 Al 熔点 附近 对 SisaNs 陶瓷 的 


可 以 实现 对 AIN, TIN 和 ZrN 等 具有 高 稳定 性 氮 化 物 陶 资 的 无 界 
气相 沉积 方法 中 的 气相 Al 粒子 都 具有 远 高 于 炊 液 原子 的 能 量 ， 


可 以 预见 : (DRH 
反应 过 渡 层 直接 镍 焊 ; (2) 由 于 各 种 物理 


气相 沉积 Al 薄膜 作为 针 料 的 方法 ， 


因而 薄膜 铬 料 的 沉积 不 仅 可 以 采用 溅 射 和 


X 
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粒子 能 量 更 高 的 离子 镀 方 法 ， 也 可 以 采用 粒子 能 量 相对 较 低 的 热 蒸 镀 方法 实现 Al R E E 
MERE. 


4 结论 


(1) KARIERE TE. XIT Al 和 Al-Ni 合金 在 其 熔点 附近 对 ShN, EET. rf 
接头 的 镍 颖 致密 饱满 ， 与 陶瓷 形成 无 反应 过 渡 层 的 良好 冶金 结合 ， 纯 Al 钙 焊 接头 获得 了 106 MPa 的 剪 切 
强度 ，AL1.0%Ni 的 亚 共 晶 钙 焊 接头 强度 提高 到 了 148 MPa, ETa Ni 含量 至 3.0 多 后 ， 接 头 的 强度 因 鲜 
缝 为 共 唱 组 织 而 略 降 低 为 132 MPa， 各 接头 的 剪 切 断裂 均 产 生 于 钙 颖 之 中 。 

(2) 薄膜 Al PEDE SiaN4 钙 焊 所 需 的 “ 润 湿 ” 是 通过 高 能 量 溅 射 粒子 对 SiaNs 的 直接 撞击 而 实现 的 ， 
JS Al 粒子 因 Ni 层 阻 挡 不 能 直接 撞击 ShN, 表面 时 ，Al-1.0%Ni 薄膜 熔化 后 不 能 润 湿 SiaN4， 所 得 接头 的 
前 切断 裂 发 生 在 针 颖 与 陶瓷 的 界面 ， 强 度 也 降低 为 仅 81 MPa. 


e 
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